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© Kunststoffkona.ntrat xur Hostel lung einer Beschichtangsmasse Sir totograflsche Schlnhtt^fler. 

■ * • * 

IS?* R^Moten wird ein Piqment und/oder Fullstoff errthettendes Kunststofikonzentrat eiir HersteUung einer 
<£) Besenrieben wiro em ngmeni u^u/ q r hj chttr5oer das mittete aines Doppelschneckenextruders mtt 
Polvolefinbaschichtungsmasse fur fotografiscne Scnichttraoer, oas mineB wiiw w ^ . . owrlrt . 

SS«s MM WW. Aufierdem wind die Verwendung de S Do^hnecUene^ders mlt Entgasung zur. 
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Konstetofflconzentratzur Herstellung einer Beschlchtungsmasse fllr fotograf ische Schichttrager 

■ 

Die Erfindung betrlfft Pigment und/oder Fullstotr enthaltenda Kunststoffkonzentrate zur HersteBung einer 

. H ^J^^TI2^S^ KunstettfKm oder aus 

weise Sden Seiten unter Verwendung de 3 Extrusionsverfahrans aufgebrachter Kunstharzbeechjdv 
^ TSTaus 7^S*«n besteht und Bchtrefiektierendes Wetfpigment sovvie gege^nfelte 
..iiSShB Aufheller ond/oder andere Zueatze wie Antistatika. DtaperglerhiBemtttel. Artmodan- 

, 0 ^acher Ba^apiere ^^'f^'^^ 

angerelcherten Poiyoiefinen griAw z. B. Polyehtylen in seiner LDPE- oder HDPE-Form. Ethylen^-Olefin- 
Copotymerisate sog. LLDPE, Polypropylen eowie MIschungen daraus. 5jr _,„.„ h 

Das Tltandioxid kann in S ainer Rutil- und/oder Anatasmodifikstion, aber auch^te «ne 
undtoSr crganisch obedlachenbehendatte Form *ngewandt warden. Die ^•^^n^dtJTrS 

« kann mH AfeO,, SiO,, Mg (OH)* oder Zrkoaluminaten und die organ.sche Oberflacbenbehandiung mlt 

5 sSjen.'niehriWn Alkohelen. Alkyltitsnaten Aikanotemlnen --^B- 
Neben Titandtoxid finden auch andere Pigments Oder FOIIstoffe Verwendung w.e Ulframann. Kobaltblau, 

KnhaBwo lett. RuB AfeOj . SiO a oder oberflSchenbehande Ites Catdumcarbonat. 

Sstt^ch betannt dafl 1 Senarfe elnes Biides mil dem Gehatt das Trtandloxids in ^ W^ir, 
«, schicht Sa SgrSLhen Tragers zusarnmenhangt Bn hoherer Trtandtoxid-GehaU in der Polyo.efinech.cht 

" ^"S^^^ Pigrnenteiganschaften im ^^»J$£^ 

ftJSZS^tt* voostandiga Zerteilung der Pign^tometttt. 

Ptomentteile. Dies ist besonders wichtig bei der Herstellung dOnner BeschlcWungen (25 50 u), be. oeren 
,5 "oT-SS^nan bis 20 % Oder mehr erforderlich sind. In dOnnen Polyolefira^C^^ ^m^- 
Somerate einerseits die gesamte Lichtreftexion verringem. endererserts zurLoch-und Schteb.Wung und 
schlleBlich zu Folienabrissen fdhren. Sine gute Dispergierung ist daher notwendig. . . 

Zur Pigmentierung von Polyoiefinen verwendet man dahar vorzugawalse rucht dtei r«nen 
sondern Roment-Kunststaffkonzentrata in denen das Pigment beretts disperg.ert vorilegt D« Herstellung 
ao 2T 2™» Set in einem spezieilen Arbeltsgang mlt Hirte von Knetem. Wafewerken oder 

BhBhSis der ScMfta elne Verbessemng des Dispergierzustandes bawrten »fc 
nS dem heutfgen Stand der Techntk warden Kunststoffkonzentrate nach ver^ledenen Warden 
heraerieM (zB US P 46 SO 747, JP 60 75 832). Alle Methoden zolchnen aieh aus durch d.e Amvandung 
2fS5 Sj£tt»KMn (Sa.ze bzw! Estar hohorer Fettsauren. wte z. B^Stearata) ^J»SSSSf 
as oSeriiacSenbahandelter Ttendioxide- Bei alien Methoden warden Knatar und Mixer, vo.zugswe.se Banbury- 

^^SSTSn oban arwahnten Methoden hargeatellten Kunstetotfkonzentrate zeichnen sioh trote 
Anwendung der o. g. HlifsmWel Immer noch dun* eine inhomogene Konsistanzat^ ^rmutlldi werden die 
Sento^Bkel nur unvollstandig wnhOtt und dadurch keine optimala Dlsparglertarkert ^ewfihrlelstet 
Rgmenjarn epeziell In unpolaren Polymeren ™a Polyoiefinen wegan grofler 

ObenSnen^ie zu elner ausgepragten Raagglomeraton. insbesondara be! Pigmentkonzentratonen 
gSai Damlt ist deV Ko^entration der angawandtan Pigments eine Grenze geaeM wo dafi 

d e iwUnschten bzw. erfordarlichen Konzentrationen oft nicht errefcht warden konnan. Dadurch treten 
welteSsSSSan bei der Extrusionsbeschichtung auf wie zu hoher Slabruckatand. Veratopfung der 

6 ^e^ IS S? S5 Z ^Harstaliung totograftscher Masterbatche (KunststoffKonzentra^J 
gahSeX^und Mixer arbeltan in der Regal dlakominu.er!ich und ohne Entg^ng .Urn jwdn 
SfsTatzt deshalb bavc^ugt angawandt. wan die Verabeltungstemperaturen 1m Bere.ch 120-140 C Uagen 
und dadurch die thermJsche Beanspruchung des KunsitoffBS mcht zu hoch iet 

Der herkOmmiiche Banbury-Mixer z. B. basteht aus zwei spire Wen, .n •W^S.SSl 
rotierenden Schaufem. die sJch in elnar Miachkammer befinden. N.ch abeschtossenem Mlschvorgang (ca. 2 
Min.) wird die Kammer von dem entstandenen Masterbatch enUeert. 

zStetoffe wie FOIIstoffe Oder Pigments enthaiten normalerwelse Feucht.gke.t, 
• chenakSrsTstLen. die zu einer QualrtStsmlnderung des Maaterbatches fuhren. D.e ot.em.ach gebunde- 
2 SSiSeTSr Oberflache der Pigmentpartikel und die Feuchtigkeit in den Poren fOhren z. B. bei 
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SlfSSge.! TZSJt^B Pigment, Oder barren. Die Efcacbicbtungamaaae ao.l 

" *"£ SEf ST^ 9 S£nS , '» Herate^g von I^M und/oder entbaitanden 

Sw wind, insbesondera einer n* zm* glaichsinnig dretenden. f^f^ 
k6nnan aber auch oegenlliufige, tangierande Dappelschneckenextrudar znm.Bnsate kommen. D.e Entga 

*ZX*efw*. hat *ch hereusgaatellt. dafl naben einar guten und 
dos Kunstetoflkonzentrate, und dan* verbundenar ©minierung dar wg^r^J «JJ "jn 
,Z - Wagse *6pfe" odef BahnverschmtJtojng durch KneterSl und eusgeschwlteta Zusatzstoffe fine ^hr 

cS Pigmantteitohan ohne Aggtonwatbildung Offelgta. Dla gute Diaperg.erung ersoha.nt 
* S2Z£ da auf dan ZMsatz von Dispa^iarhilfamitta.n va^w«den kanrv 

6n waiterer Oberraschungsaffekt fiagt in dar Tateache. d* ^^f^SS^^^SSr 

wemorperojiuui a * » i*«ri,Kmmtirh hflroestellten fofoqiafischert Masterbatchsn ubhch 1st 

30 Die erfindungsgemS^n Kunststoltkonzontrate Jconnan einen Pigment- und/odar Rlllstoffgehatt von 30 

^ ^ZlS^Mon Kunststoffkor^Bte tonnan kontfnuieriich auf zwei Ar^tswaisen hergesielK 
warden. Dies soli anhand folgander ©eispiele naher eriautert werdan. . 
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Beiaplele 



40. Befepiel 1 

. , • /P _ mnp in 251 Fa. Exxon Chemicals) mlt dar Dichte 0.915 g/cm 3 und 

MR ?^C^ «* Tltertdiojdd (THwe R 101. ft. Du ^ 

Teh Sn ■ «£ Doppeiechnackeoa.truder, (Typ ZSK 30) mh zwei gleicblSuflg ma.nandergre,. 

fenden Schnecken aufgegeben. 
Die Ti02-KonzBntration betnjg: 
VBTsuch 1 s : 30 Gew.-% 
Versuch 1a - 50 Gew.-% 

£0 Die" W^'eSa'ln dar Mftta der Schnecka durcb AnscbUefien ^ Vakuvmpumpe am 

Entgesungsschachl 

Foigende Arbeitsparameter wurden eingehalten: 



55 



• 4 



PAGE 29/43 1 RCVD AT 4/412006 7:24:55 AM [Eastern Daylight Time] ' SVR:USPT0-EFXRF-1/13 ' DNIS:2738300'CSID:7M 331 7707* DURATION (mra-ss):14-50_ 



: 2006/AFR/04/TUE 07:41 AM IP LEGAL - CLARIANT 



FAX No, 704 331 7707 



P. 030 



BP 0 373 300 A2 



5 



Versuch 


Temperatur, " C 


Verweilzert, 
min 


Dmck, 
mbar 


Eargaog d. 
Extruders 


Mischzone 


Ausgang d, 
Extruders 


1a 


130 


230 


290 


5 




1b 


130 


280 


290 


5 


5-200 


1C 


•130 


235 


295 


5 



15 



20 



2S 



30 



Nach ebgeschlossenem Mischvorgang wurde das erzeugte Kunststoffkonzentrat strangformig in be- 
kannter Weise granullert 

i 

• * i 

Beisplel 2 

Bn LLD-PoiyethyJengranulat (Dowiex 2035. Fcl Dow Chemical) mlt der Dichte 0,919 a/cm* und MR 
(tso* C) - 6 g/io min wurde kc-ntinuierllcb zusamroen mit 40 Gew.-% TltandJoxid (Tl-pure R 101, Fa. Du 
Pont) durch den Bnfullschacht das Doppelschne^erextruders (Typ ZSK 30) mit zwei gleichGufig ineinan- 
dergreifenden Schnecken aufgegeben. 

Folgende Arbeltsparameter wurden eing8halten: 
Temperatur am On gang des Extruders: ca. 130 C 
Temperalur In der Misghzone: ca- 270 C 
Temperatur am Ausgang des Extruders: ca. 3O0 C 
Verwefbe'it S Minuten 
Druck: 5-200 mbar 

Ore anscbBe/Jende Granulierung des entstandenen PE-Konzentrats erfolgte in bekannter. Weise. 



Beispfoj 3 

Eine Mtechung aus LD-Polyethy!engranuIat (Escorene LD 251, Fa. Exxon Chemicals) mJt dor Dichte 
3S 0 915 gfcrn* MFI (190 " O * 8 g/10 min und HD-Polyehtylengranulat (Stamylex 9119 SF, Fa. DSM) mit 
der Dichte 0 984 g/cm3 MFI (190* Q - 11 g/10 min wurde kontinuierticri zusammen mit 40 Osw.-% 
. Titandiaxid (Rtrtil 2073, Fa, Kronos Titan GmbH) durch den Bnfullschacht des Doppelschneckenoytruders 
(Typ ZSK 30) mft zwei gleichlSufig ineinandergreifanden Schnecken eufoegeben. Der Mischvorgang und die 
anschliefiende Granulierung des entstandenen PE-Konzentrats ertolgien be* den gleichen Arbeitsparametern 
4Q wie im Beisplel 2. 



Beisplel 4 

• > 

as Ein U>Polyethylengranuiat (Escorene LD 2S1. Fa, Exxon Chemicals) mit der Dtahte 0,91 S Q/cm* und 
MR (190' O = 8 g/10 min wurde kortinuieriich durch den HrrtOltechacht des Doppelschneckenextruders 
(Typ 2SK 30) mft zwei gleicblaufig ineinandergrerfenden Schnecken aufgegeben. Die Titandlqxldzugabe 
(Anatas 101 2, Fa. Kronos Titan GmbH) in elner Mange von 40 Gew.-% ertolgte an einer anderen Stelle der 

Extruderschnecke- - 
so Folgende Arbejtsparameter wurden eingehaften: 

Temperatur am Eingang des Extruders: ca. 130 C 

Temperatur In der Mischzone: ca. 260" C 

Temperatur am Ausgang de3 Extruders: ca. 290 C 

Verwellzeit: 5 Minuten 
55 Oruck: 5-200 mbar 

Die anschlieBende Granulierung des entstandenen PE-Konzerrtrats erfolgte in bekannter weise. 



4 
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Beispiel 5 

> * 

Ein LD-Polyethylengranulat (Escorene LD 251, Fa. Exxon Chemicals) mit der Dichte 0,915 g/cm 3 und 
MR (1Q0' C) « 8 g/10 min wurde kontinuierlich zusammen mit 30 Gew.-% Kobaltvioiett {Pa. Ferro) durch 
den EinfUllschacht des Doppelschneckenextruders (Typ Z$K 30) rnri zwei gieichlMufig ineinandergreifenden 
Schnecken aufgegeben. 

Die Arbeltsparameter des Mischvorgangs, die Entgasung sowie die anschiieBende Granufierung sind 
wie im Beispief 4. 



PrOfung der In Beispiel 1 bis 5 emaltenen Pofyethytenkonzentrate 



Die erfindungsgemSflen Pcdyethylenkonzentrate wurden geprtlft und mil einem herkommlrch hergestell- 

ten Kanzentrat vergflchen. 
75 Folgende PfOtmethoden wurden angewandt: 

1. Piftra-Test am Konzentrat 



20 



200 g des erfindungsgemaflen PoJyethylenkonzentrats warden im Technikurnextruder bei einer 
Scnmelztemperatur von' 300* C durch ein yorgewogenes Sieb von 25 urn Maschinenweite geschickt. Mit 
reinem Polyolefinharz wird -lange weiterextrudjert, bis das ganze pigmenthaftige Material das Sieb passiert 
hat Nach 'dem Aus gliihen des Siebes bei 800 " C wird der Siebrtickstand abgewogen und auf mg 
Ruckstand/1 kg TTOz umgerechnet 



25 



2. ZahJ der Agglomerate in der Beschlchtung 

Dae erfmdungsgemSfle TlOz-Polyefhylankonzerrtret wird mit reinem Poiyethylen eo weit verdunnt, da0 
so ein© Misehung mit 20 Gew-% TiC2 entsteht. Das erfindungsgemafle Kobaftviofett-Polyethylenkonzenti^t 
wird mit reinem Poiyethylen zu einerjvllschung mit 2 Gew.-% Kobaltvioiett verdilnnt 

Damit -wird elne Beschichtung mittels Schmelzextrudei* bei 300° C Schmet^mperatur und 20 m/min 
Maschinengeschwinalgkert auf 25 cm Bahnbrejte durchgefDhrt' 
'.■ ! im3>uYcn'llcht Warden art T m 2 des bdschlchteten Pa v piers"d1e Pigrnerrtaggiomerate aus&^Shhydle chne 
'as Lupe als,dunkle Punkte auf einem LeuchttUch erkennbar stnd. Dies© Zah! wird ate Aggl7mf angegeberu. 

- * 

3. Gefkorpemiveau in der Beschichtung 

40 Die erfrndungsgematen Polyehtylenkonzehtrate werden. wie bereits erwahnt rnft reinem Polyethyien 
verdQnnt (s. Pkt 2). Damit wird eine Beschichtung mittels Schmelzextruders bei 300* C Schmelrtemperatur 
und 20 m/min Maschinengeschwindiglceit auf 25 cm Bahnbreite durchgefDhrt . 

Im Schragllcht werden an 1 m 2 des beschichteten Paplers die GelkQrper ausgezahlt die als Welne 
EmShungen erkennbar sind. Diese Zahl wird ate GelkBrper /m 2 angegeben/ 
46 Bel Gelkorpem handett es sich urn nicht aufgeschmolzene Polyethylenpartikel,- die in der RegsJ hochmole- 
kular sind oder aus vemotzten Anteilen bestehan. 



so 
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Ansprtiche 

6 1 Kunststoffkoiuentrat zur Herstellung einer Beschichtungsmasse Kir fotografische Schichttrager, 
bestehend aus Pigment Oder Fullstoff Oder Pigment und FDMstoff sowie Polyolefin, dadurch gekennzeichnet 
daB es wenigstens sin Pigment und Polyethylen Oder Ethylencopolymerisat Oder Polyethylen und Ethylen- 
copolymerisat enthalt und rnittels eines Doppefschneckenextruders mit Entgasung hergesteltt tst. 

w 2. Kunststoffkonzentrat nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet daB das Pigment aus der Gruppe 
der TitandioxJd-Pigmente, Kobattpigmente, Rufl oder Mischungen aus dfesen ist 

3. Kunststoffkonzentrat nach Anspruch 2, dadurch pekenrizeichnet dap das Tltandioxid em Titandioxid 
in Rutil-oder Anatas-rorm oder Rutil- und. Anatas-Form ist. 

4. Kunststotfkonzenirat nach Anspruch 2 und 3, dadurch gekennzeichnet, dafl die Oberflache der 

is Tltandioxldpartikel unbehandelt oder behandali ist. / * 

5. Kunststoffkonzentrat nach Anspruch 2 bis 4. dadurch gekennzeichnet da£ die Oberflache der 
Titahdioxidpartikol anorganisch oder organise* oder enorganisch und organisch behandelt tst; 

6. Kunatstoffkonzentrat nach Anspruch i bis 7. dadurch gekennzeichnet, da/3 das Polyethylen em J-DPE 
oder HDPE und das Eihylencopolymerlsat ein LlDPE ist 

20 7. KJunststoffkonzentraT nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet. <Ja0 es mittels eines Doppelschnek- 
kenextruders mit gleichiauflgen ineinandergrejfenden Schnecken mit eTnstufiger oder mehrstufiger Entga- 
sung hergesteJIt ist 

8. Verwendung eines Kunststoffkonzentrates, welches ein Figment und Polyethylen oder Bhylencopoly- 
rnerisat oder Polyethylen und Ethylencopolymerisat enthalt und mittels eines Doppelschne<*enextnxiers 
25 mit Entgasung erzeugt ist, *ur Herstellung fotografiscrier SchichttrSger. • 

8. Fotografischer SchlcMtrager mit auf mindestens einer SeJte des Basispapiera aufgebrachter und 
Pigment- Oder Fullstoff enthaltender Polyolefinbeschichtungsmasse, dadurch gekennzeichnet, dafl die Be- 
schichtungsmasse unter Verwendung eines mittels eines Doppelschneckenextruders hergeeteltten Konzen- 
trats erzeugt ist wobei das Konzentrat wenigstens ein Pigment und Polyethylen oder Ethylencopolymensat 
do Oder Polyethylen und Ethylencopoiymerisart enthalt. 

10, Kunststoffkonzentrat nach Anspruch i bis 7. dadurch gekennzeichnet <tofl die Endgasung des 
Doppelschneckenextnjder mit VakuumunterstOteung erfolgt 



as 



40 



45 



so 
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©KunslstoffKonzentrat zur Herstellung elner BeschichUingsmasse fOr fotograf ieche Schichttiagar. 



© Beschrfeben wird ein Pigment "und/oder FOIIstoff 
enthaftendes Kunststcrffkonzerrtrat zur Heistellung ei- 
ner Poiyojefinbeschlchftjngsmasse fur fotografische 
Schrchtirager, das mtttels elnes Doppelschneckenex- 
truders mit Errtgasung erzeugt wird. Auflerdern wird 
die Verwendung des Doppelschneckenaxfruders mit 
Errtgasung zur Herstellung der Pigment-Kunststoff- 
konzentrate fijr foiograffsche SchicmtrSger beschrie- 
ben. 
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